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Die Erfrndung- betrifft ein Verfahren zur Her- 
stellung- van Mdamki und seinem festen Desami- 
nierunig^prodjakten, wie Mdam 1 , Melem un-d Mellon, 
durch HitzeumwainicJLuing- von Dicyaindiamid bei 
hohen Tempe^tajren vsnd. im wesendidhen bei Atmo- 
spMTendiruick. Wesentlich ist, diaB das erflndungs- 
gemaBe Verfiahneai 'ohne Zirhilfenaihme vom teuren 
DrudkappaTattiren gute Ausbeufceh an reiraen Pro- 
dukten ergibt. 

Das Verfahren besteiht im weserrtlichen darin, 
da£> das jgeschinolzene Dic>«indiamid bei praktisch 
Atmospharendrurik in Form diinner Filme in Bo- 
riihrung- mit groEen Oberfladiem van hoher Warme- 
kapazitat erhitzt wird, rnnd zwar vorzugsweise bed 
Anwesenheit eines Stnosnies van heiftew Gasen, wie 
z. B. Verbreninungsgasen, die fliichtige Umwanid- 



lung^proidukte des DicyaindiaxnidSj sobald sie ge- 
bildet werden, entfernen. Das erflndungsgemaBe 
Verfahren kairan mit Vorteil in . einer Ktug-elmuhl-e 
djirrchgtefuhrt werdten, die Stahlfcugebi von- nicht 20 
weniger als 0,64 dm' Durchmesser enthalt, wobei 
das Gewicht der Kugehi rnehr als das Zweifadhei 
des Didyandiaimids^ das zu irigenideinem Zeitpimkt 
in dem Ofen ainwesend ist, betragt. Der Of en- wird 
aiuf Tempera tiuren, die ©berhalb des Schrnelzpunktes 25 
des Dicyaraddainids liegeoi, uod zwar vorzugsweise 
auf Tempeoa/tuiren von 225 bis 35o°C, erhitzt, uad 
zwar entweder dlurch einen Brenner, der das AuBere 
des Ofens erhitzt, oder durch heiBe Verbrenmrngs- 
gase, die unrnittelbar in airnd durch den- Ofen 30 
stramen. Es kdmnen audi beide Erhitzoingsarten 
kambmiert anigewendet werden. 
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Die ntichtigen Produkte aus ' dera Ofen kcVhnen 
anschlieBend wm den Gasen getrennt und in Form 
ernes Melamins von 8oo/oiger oder noch hoherer 
Reinheit kandensiert warden; walirend das iiicht* 
5 niichtige Material vorzugsweise ekuem fiiissigen 
ReinigiBigsp no<z eB xmterworfen wird, tun das in ihm 
enthaltene Melairnin van. etwa vorhandenem nicht- 
urngesetztem Dicyandiamid bzw. von Melam, Melem 
und Mellon abzutrennen. Die Abtrennung in der 

xo fliissigen Phase kamn dadureh vervoUstandigt 
werden, daB main die verschiedenen Loslichkeiten 
der eiozelnen Komponent-en in Wasser aaisnutzt, ob- 
wohl die Abtremuung aitich durch Verwendung 
anderer Losungsmittel erzielt wenden kaam. 

15 Das erfndung^emaBe Verfahren soil in naheren 
Einzelheiten im' fcJgenden in Verbindung mit den 
Zeichnungen eriaortiert werden. 

Fig. 1 ist ein schematisdheis Schafubiid einer be- 
vorzugten Ausf uhrungsfi orm des erflndungsgemaBen 

20 Verfahrens; 

Fig. 2 steilt die Kurven der relativen Dosllich- 
keiten von Dicyandiamid, Melamin und der 
Melairmndesorninierun^ (Melam, Melem 

und Mellon) in Wasser dar. 

25 Wie aims Fig. 1 ersichtlich, wird das Dicyan- 
diamid aus dem ZulaufgefiaBi 1 in den Um- 
wandlungsofen 2 geleitet, der zweckmaBig die 
Form einer notieiendelii Kugelmuhle besitzt. Dieser 
Of en kamn autf einer Ternperatur votn 225 bis 

30 350 0 C gehalten werden, oibwoM eirie Ternperatur 
von etwa 300° C besonders, gunstig- ist. Die Mittel, 
tart dem Ofen Warme znizufuhreffi, sind zwedky 
maBig ein Bretnner, der so angeordinet ist, daft er 
das AuBere des Ofiens erhitzt. Amdenexseits koameru 

35 aber amen die heiBen Verbrenoiiungspradiukte un- 
mirtelbar in den Ofen giefiihrt werden, mm die 
Warme auf das zu behandelnde Material zu» iiber- 
tragen. 

Wenn die Ternperatur den Schm el zpunkt desJ 

40 Didyanidiaroiids erreicht, schrailzt dasselbe ubd be- 
deckt .die K'ugeln mit einem diin'nejn Film. Infolge 
der Tatsache, daB das Voluimen jeder Kugel viel 
groBer ist als djas Totalvotaaen des Dicya{nr 
diamidnims auf ihrer Oberflache, ist es sehr ein- 

45 fach, die Ofentemperatur dlurch Abfiihren der 
exothermischen Rieakuonswarme zai kontrollieren. 
Da die Kugeln aufemanderfaJlen, haben sie daie. 
Tendenz, das in den Ofbn eingtefuhrte Didyan- 
diainid zu zerreiben, wodiur-ch, die Bildung von 

50 Klumpen oder zusammen hangenden Kristallen , vef- 
hinidert wird, was eine voUstandigere Umsetzung 
erleichtert. Soweit ErMtzungspnpdlukte gebildet 
werden, werden sie in der gleichen Weise in einem? 
Zmstand von wertgebendier Unterteilung gehalten. 

55 infolgedessen werden nicht ouar die Ofenwande von 
der AnsammloHig von ' Ausgangsmaterial und Re*- 
aktkmsprod'ukten freigehallien, durdh die pulveri- 
sierende tand zerkleinernde Wirkung des warme - 
absorbierenden Medd-ums ist auch eine freie 

60 Stronrung der Ofenprod'ukte gewabrleistet. 

Wenm es gewikischt wird, kann ein Strom von 
Duft oder inertem- Gas durch den Ventilator 3 durch 
den Umwandlimgsof en- 2 hinidurchgesaaigt werden> 
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urn die Entferiiang- von» Rauch unid gasfarmigeta 
ZersetzoingspTiodukten, wie Ammoniak, zu tmrter- 65 
stiitzen;. inidessein ist in dem'enigen Fallen, in denen 
die Warmequelleraius einem Brenner besteht, desaen 
Gase in den Ofen giefiihrt werden, die Bewegung 
dieser Gase fur den angiestrebten Zwedk aiuis,- 
'reichend. Um den Raoich und das Gas axis dem 70 
Ofen aufzunehmen, wahrend die gasfdrmigen Pro- 
dukte nach amBen streichen, ist ein Sackfilter 4 
od.dgl. vorjgesehen. In&oweit als diese gasforrhigen 
Pradukte nennenswerte Mengen von Ammoniak 
enthalten, konnem sie z»ur irgendeinem' beliebigen 75 
Zweok benutzt werdien. Es wurde gefunden, daB 
der . Inhalt. des Saickfilters bis zu 80 0/0 Melamin 
imd im iibrigen Dicyandiamid und Desaminierungs- 
prodmkte darstellt. 

Die iff" dem 1 Umwandlungsofen vterbleibenden 80 
Materialien, die etwa .35 bis 400/0 Melamin ent- 
halten, werden daiin dem RudkstandsgefaB 5 zu- 
gefiihrt <und zusammen mit dem Inhalt des Sack- 
filters 4 in den Losumgstank 6 entLeert, der Wasser 
von etwa ioo° C enthalt. Diesier Tank ist zweck- 8^ 
mafiig mit Dampfschlangen oder ahnlichen Er- 
hitoimgsmitteln ansgestattet, wm die Temperatur 
auf der gewiinschten Hdhe zu halten. 

In dem Tank werden das Dicyandiamid wd 
Melamin g^elost, wahrend die Desaminierumgs- 90 
pradiukte als Ruckstand zuruckbleiben. Das ge- 
samte Produkt aius dem Losungstank 6 wird dann 
in den Lager tank 7 iibergief tihrt. Erfoirderlichen-. 
falls kormen sowoW der Losungs- als auch dier 
I^eruingslJank mit geeigneten Ruhrvorrichtumgen 95 
ausgerustet werdien. 

Die wasserige Losung aus Cic^andiamid uln;d 
Melamin zusammen mit den suspiemdierten Des- 
ajmni erimgsprojdukten wird dann einem Filter oder 
einer anderen Treimvorri-ch ttimg 8 zugefuhrt, von 100 
der das das Melamin omd das nichtumgesetzte Di- 
<3yandiamid enthaltende Filtrat in den . Vbrrafcs- 
tank 9 gelangt, der mit Errdtzrmgsmitteln ausge- 
riistet ist, um den Inhalt auf etwa 106 0 C zu halten. 

Zair Trenri'ung des gelosten Melamins von dem. 105 
Dicyandiamid macht man von seiner geringeren 
Loslichkeit in Wasser - Gebrauch, diie in- Fig. 2 dar- ' °\ 
gesteEt ist. Es sei erwahnt, daB bei etwa 70 0 C die- - J 
Loslichkeit von Dicyandiamid 'derart ist, dafi. es 
in Losung verbleibt, wahrend wiesentliche... Mengen txo 
an Melamin ausgefallt werden. In ider Folge ,wird 
dann aus dem Lagerungs tank 9 die 1x5 sung einem 
ersten KristallisationstTurm' 10 zugefuhrt, in dem die 
Temperatur durch irgendwelche geeignete MaB- 
nahmen auf etwa 70 0 C ertniedrigt wird. im diesem 115 
Turm kristallisiert ein groBer Teil des Melamins 
aus. Diese Kristalle werden von der Flussigkeit, die 
zu dem zweiten KristalHsationsturm geht, abge- 
trennt, und die f euchten Kristalle gelangen -dann 
mit der anhaftendetti Mutterlauge zu einer Zentri- 120 
fugeii od.dgl. Der Melaminkuchen wird dann 
bei etwa 70 0 C mit frischem Wasser behandelt und 
die so gewaschenen Kristalle dem- Tnockner 12 zu- 
gefiihrt, wo das verbleibende Wasser verdamp-ft 
wird. Als Ergebnis dieser KristallisationsstJiife wnird 125 
ein Produkt von etwa 90 0/0 Reinheit erhalten. Falls 
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es gewiinscht wird, karm das Produkt nochmalsj 
a>us Wasser lmvkristallisiert werden, um anhafterwie 
klerne Anteile von nicht umgewandeltem Dicyan- 
diajxiid zu entfennem. 
5 Die von den Melamirakristallen in der Zentrifuge 
ii abgetrennten kleiraen Mengen an anhaftender 
MutterLauge wer-den unit dem Waschwasser van dem 
Melamin in einen Was ch tank 13 zuiriictogefuhrt, der 
auch den van dem Filter 8 erhaltmen Kuehera auf- 
10 rrimrnt. Dieser Kuchen einthalt alle Desaminierungs 
produkt e, denn diese sind, wie aus Fig-. 2 ersicht 
lich, in Wasser im wesentlichetn ainloslich. 

Die Losurisg aius dem* Kristallisation Sturm 10/ die 
raoch betrachtliche Menken an Melamin aind im we< 
15 sentlichen das gesamte nichtumgesetzte Dicyaimdi- 
amid enthait, wird damn einem zweiten Kristalli 
sationsturm 14 zugefuhrt, in dem die Temperatur 
durch geeignete MaBnahmen so wit erniedrigti 
wird, daB d<as meiste Dicyandiamid auskristallisiert. 
20 Um dies zu erreiehen, wird eine Temperatur, die 
niedriger ist als 70 0 C, d.h. vorzugsweise eine Tem- 
peratur von 30° C, angewendet. Wie sicn'aus' Fig-. 2 
"^ibt, ist dies eime geeignete Temperatur. Das so 
^nstallisierte unid nocli kieine Mengien an anhaften- 
25 der, Melamin enthal tender Mutterlauge enthaltenjde 
Dicyandiamid wird von der Mutterlauge mittels 
der Zentrifuge 1 5 getrentnt und die Dicyanidiamid- 
kristalle dem Trockner 16 zugefuhrt, wo die rest- 
liche Feuchtigkeit entfernt wird. Die im wesent- 
30 lichen trockenian Kristalle werden dann durch Ein- 
fuhrung* in das ZulaufgeiaB 1 wiedter dem* Kreis- 
prozeB zugefuhrt. 

Die Mutterlauge aus dem zweiten Kristalli- 
sationsturm 14 und der Zeintrifuge 15, die noch 
35 at was Melamm " und Dicyandiamid enthait, wird 
zur Wiedergewmniutag dieser Siubstanzen in den 
Waschtank 13 zuruckgefiihrt. 

In dem Tank 13 wird der Kuchen von, dem Fil- 
ter 8, der im "wesentlichen aus den praktisch wasser- 
*° unloslichen Desamimerungsprodukteii undr rest- 
lichen Mengetn vein Dicyandiamid und Melamin 
besteht, mit Wasser van einer Temperatur van etwa 
100 0 C geriihrt. Dies hat die Wirkuig, daB das 
' ^.haltene Melamin . und Dicyandiamid praktisch 
_ Jost werden, so dafl der Kuchen, wenn, der ge- 
samte mhalt dieses Tanks zu dem Filter oder einer 
anderen Trennvarrichtung 1 7 weitergeleitet ist, aus 
den festien Desaminierungsprodukten besteht, die 
weitgehend rein sind und in einem Ofem 18 ge-» 
;o trocknet und beliebigen Verweruduingszwecken zu- 
gefuhrt werden kannjen. Die Mutterlauge aus dem' 
Filter 1 7 gelangt zu> dem* Loaumgstaaik 6 zuriick, we 
sie crneut in d-em KreisprozeB eingesetzt wird. 

5 Beispieli 

Temperatuar des Umwandlungsofeins 260 0 C; Ein- 
satz 5200 Teile Dicyamdiamid; im Sackfilter wieder- 
gewonnen 710 Teilie, enthaltend 70 Teile Dicyanidi- 
amid, 538 Teile Melamin, 102 Teile Deisamime- 
o rungsprodukte; im- RiickstandsgefaB wiedergewon- 
nen 4290 Teile, enthaltenid 124 Teile Dicyajnidiamid, 
17 12 Teile Melaimin, 2454 Teile Desaminierungs- 
produikte. 



Eine praktisch vollstamdige Treinn«uing -unid Wieder- 
gewinjnJung dieser Pradiukte wurde durch Kristalli- 65 
saticm aus Wasser erzielt. Das Dicyandiamid wurde 
in den KreisprozeB zuriickgefuhrt. 

Beispiel 2 

Temperatur des Umwan^ungsofeins 320 0 C; Ein- 70 
satz 8600 Teile Dkyaiwhamid; im Sackfilter wieder- 
gewonnesn 95oTeile, enthaltend 187 Teile Dicyantdi- 
amid, 709 Teile Melaminj 54 Teile Desaminie,- 
ru-ngsproidukte; im RuckstamdsgefaB wiedergewan- 
nen 7500 Teile, mthaltend 307 Teile Dicyandiamid, 75 
3100 Teile Melamin, 4093 Teile Desaminieruings- 
produikte. 

Die Abtrennnumg unid Wiedergewinmung wurde 
wie in Beispiel 1 durchgefuhrt. 

Wahrend im vorstehendien eine bevorzugte 80 
Metbode zur AbtrerauuJng der gewumschtGn Verbin- 
dunigen aus dem Ofemprodukt umter Anwendung 
von. Wasser als Losiungsmittel beschrieben wurde, 
ist es auch moglich, das Dieyanjdiamid von den 
iibrjgen Produiktan auf Grund seimer vexschiedenen 85 
Loslichkeit in Losnrnigsmittem, wie Methylalkabol, 
Athylalfeohol, Glykol, Aceton oind Pyridin, abzu- 
trennem. Der Filterbuchen einer decnairtigen Tren- 
muing, der aus Melamin umd seinm Desaminiexungs- 
pradlukten besteht, kairm diamm mit heiBem Wasser 90 
behamdelt werden, um das Melamin herauszul-osen, 
wobei dessen Wiedergewinniuinig durch Kristallisation 
vervollstand^gt wird. 

Alternativ kann das Ofenpmdukt auch so ge- 
reiindgit werden, daB die Misehuing unter vermindertem 95 
Druck oder bed Atmaspharendruck iaa einem Strom 
von inertem Ga^s auf eine solche Temperatur er- 
hitzt wird, daB das Melamin hera-us sublimier t und 
sich auf einer kuhlen Flache kondeaisiert/ 

100 Teile des naoh der bevorzugben Ausfuhrun'gs- 100 
form des erflndiungsgemaBen Verfahrems erhaltenen 
Ofenrucikstandes, der etwa 370/0 Melamin enthait, 
werden z.B. unter vermindertem Drucik auf 28 5 0 C 
erhitzt. Das auf diese Weise gewoniruene sublimierte 
Melamin zeigt hei der Analyse einen Reinheitsgrad 105 
von< 99 0/0. Insoweit als der Kessel liber die Um- 
wamdlungstemperatur des Dicyandiamids erhitzt 
wuTde, wurden betrachtliche Mengien- dieses Mate- 
rials in dem Riickstan'd in Melamin •umgewandelt, 
das ebenialls heaaruBsrublimiert, so daB die Des-. no 
aminderungsprodukte in dem Kessel verblieben. Es 
ist ohne weitjeres ersichtlich, daB diese Reinagruings:- 
methode mit dien Umwandlungsstufen, wie sie oben 
beziig-lich der bevorzugten Ausfuhrungsform des er- 
finiduing^emaBen Verfahrens beschrieben wurden, 115 
kombindert werdem kanm. 

Im vorstehenden wuir.de ein Verfahren besdhrie- 
ben, durch das Melamin und/oder seine Desami- 
merungsprodukte vorteilhaft durch einen einfadhen 
Abtrenmtungs- tund GewinnungsprozeB erhalten wer- 120 
den konnen. Insoweit als Melamin und die Desami- 
nierungsprodukte bei bestimmten Anwenidunigs- 
gebieten zusammen verwendet werden konnen, ist 
die Herstellung einer dieser Verbinidungen umter Aus- 
sohluB der anideren duirchaius nicht motwendig. Die 125 
Desaminierungsnebenprodukte (Melam, Melem und 
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Mellon) stellen aber aUch dort, wo -das Melamin 
das am meisten erwiiasclrte Prodiukt ist, in keinier 
Weise <eimen Verlust dar, <ia sie einer Reihe veto 
Verwen'ckmjgS2wieckeai zugefuhxt werden kannen, be- 
5 sanders infolge des hohen Reinheitsgrades, wie er 
bei dern voarliegieiiden Verfahrem erzielt wird. 

Wahrend die Erfiiidung' an Hand bestimmter 
Beispiele nah*ear erlaufrert v/urde, soil doch darauf 
hingewiesen werden, daft sie nicht aiuf diese Bei- 
io spiele beschrankt ist. 

Paten tansprCche: 
i. Verfahren zur Gewimnung- einer Misdhung 
von Melamin und seinien I>esaminaeTungsptrodaik- 
is ten, dadurch gefcennzeidhnet, daB geschmiolzeaues 
Dicyandiamid in einem Ofen bei praktisch 
Atmosphaxeiudrudk in Form diinner Filme in 
Berabrung" mit aiusgedehntem FLadben erbeblicher 



Warm elcapazi tat erhitzt wird, imsd zwar varzugs- 
weise in eimem rotierenden Ofen, der einie Kug*el- so 
miihle darstellt. 

2. Verfahren nach Ajispnich i, dadurch. ge- 
kemnzei-chniet, daB zur Entfemunig fliidrtiger 
U mwandhrnijgsprodukte, die ansdhlieBend kon- 
densiert werdiein, heiBe Gase durch den Ofem 25 
hindoirdhg-eleitet werden. 

3. Verfjahxen nadh Anspnrch 1 oder 2, da- 
durch gekenjnzeichciet, daB mjajn die nidhtfiiich- 
tigen Ofenpnodniikta in CTuem Losungsmittel fur 
Melamin nind Die yanudiamid, vcHrzujgsweise in 30 
heifiem Wasser, smspendiert, die Suspension zur 
Entf etnuunig unloslicher Bestandlieile heiB filtrierty 
das* Melamin bei erhohten Tempenaturen aus- 
fcristallisiexeri laBt fund entfernt nnid das Di-. 
cyaxudiamid bei niedrigen Tiemperatnrresn a us- 35 
kristiaUisieren? laBt. 



Hierzu 1 Blatt Zeichmingen 
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